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(§) DEVELOPPATEUR, RECIPIENT DE DEVELOPPATEUR, ET PROCEDE ET APPAREIL DE FORMATION 
D' I MAGES. 



L'invention conceme un developpateur. 
Elle se rapporte a un developpateur eiectrophotographi- 
que, comprenant une resine de liant, un colorant et un agent 
de separation. La resine de liant comporte un ou plusieurs 
ingredients solubles dans le tetrahydrofuranne, et I'ingre- 
dient ou les ingredients possfcdent une distribution de mas- 
se moieculaire telle qu'un pic au moins est present entre 1 
000 et 1 0 000, et le pic a une demMargeur qui ne depasse 
pas 15 000, et de preference 10 000. La r6sme de liant est 
une resine de polyester, et comporte en outre un ou plu- 
sieurs ingredients insolubles dans le chloroforme qui sont 
presents dans la resine de liant en quantfte inferieure & 50 
% en poids. 

Application a la formation d'images electrophotography 
ques. 
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La presente invention conceme un developpateur elec- 
trophotographique, utile pour le developpement d' images 
electrostatiques latentes formees par electrophotographic, 
des procedes d'enregistrement electros tatique, des procedes 
5 d' impression electrostatique et des procedes analogues, 
ainsi qu'un procede et un appareil de formation d' images 
electrostatiques mettant en oeuvre ce developpateur. 

Divers procedes de formation d' images electrostatiques 
ont ete deer its dans le brevet des Etats-Unis d'Amerique 
10 n° 2 297 691, et dans les demandes publiees de brevet japo- 
nais n° 49—23 910 et 43—24 748. Les procedes comportent 
habituellement les operations suivantes : 

(1) la surface d'un organe de support d' image (photo - 
recepteur) est chargee (operation de charge) , 
15 (2) 1* organe de support d' image est expose a de la 

lumiere pour la formation sur lui d'une image electro- 
statique latente (operation de formation d' image latente) , 

(3) 1' image latente est developpee par un developpateur 
electrophotographique pour la formation d'une image de 

20 developpateur sur 1' organe de support d' image (operation de 
developpement) , 

(4) 1' image de developpateur est reportee sur un 
mater iau recepteur (operation de report) , et 

(5) 1' image de developpateur disposee sur le mater iau 
25 recepteur est fixee par application de chaleur, d'une 

press ion, d'une vapeur de solvant ou d'une de leurs coxnbi- 
naisons pour la preparation d'une image de copie (operation 
de fixage) . 

Le procede de developpement d' images electrostatiques 
30 latentes appartient de faqron general a l'un des procedes 
suivants : 

(1) les procedes de developpement de type humide met- 
tant en oeuvre un agent liquide de developpement contenant 
un colorant ou pigment colore fin disperse dans un liquide, 

35 et 

(2) les procedes de developpement a sec, par exemple 
les procedes en cascade, les procedes a balai magnetique, et 
les procedes a nuage de poudre, qui mettent en oeuvre un 
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agent de de ve 1 oppemen t (developpateur) qui contient un agent 
colorant, tel que du noir de carbone, disperse dans tine 
resine. 

Les procedes de developpement a sec ont ete tres uti- 
5 lises recemment. 

Parmi les procedes de fixage d' image de developpateur, 
les procedes qui mettent en oeuvre un rouleau chauffant sont 
tres utilises car ils ont un bon rendement en energie. 
Recemment, 1' energie thermique utilisee pour le fixage des 

10 images de developpateur a ete reduite de plus en plus grace 
a une reproduction a grande vitesse et pour des raisons 
d' economic d' energie. En outre, il est necessaire de reduire 
le temps de mise en temperature, c f est-a-dire le temps 
compris entre un etat d'attente de l'appareil de formation 

15 d' images electros tatiques avant copie et 1 ' etat de travail 
de l'appareil dans lequel une copie peut etre realisee, la 
consommation d' energie electrique de l'appareil etant 
reduite au minimum a l'etat d'attente afin que l'envi- 
ronnement soit protege. Les conditions que doivent remplir 

20 les appareils de formation d v images de la prochaine 
generation sont decrites dans un programme de "gestion par 
la demande" DSM de I'agence IEA (International Energy 
Agency) . II est indique, parmi ces conditions, que le temps 
de mise en temperature ne doit pas depasser 10 s et que la 

25 consommation d' energie a l'etat d'attente, qui change avec 
la vitesse de copie, ne doit pas depasser 10 a 30 W dans un 
copieur dont la vitesse de copie n'est pas infer xeu re a 
trente copies par minute. Pour que ces conditions soient 
remplies, il faut que la consommation d' energie des copieurs 

30 soit reduite considerablement. 

On a etudie , pour remplir ces conditions , des dispo- 
sitifs de fixage ayant un element de fixage, tel que des 
rouleaux chauffants, possedant une faible capacite thermique 
et ayant un court temps de montee en temperature. Ces dispo- 

35 sitifs ne donnent pas cependant les effets souhaites. 

II est done primordial, pour remplir ces conditions, 
de mettre au point un developpateur qui puisse etre fixe a 
basse temperature , afin que la temperature de fixage de 
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l'appareil de formation d' images puisse etre reduite. Pour 
que ces conditions soient remplies, l'appareil de formation 
d' images doit reduire la temperature de fixage d* environ 
20 °C. En consequence, il faut un developpateur ayant une 
5 temperature de fixage inferieure de 20 °C a celle des deve- 
loppateurs classiques. II s'agit d 1 un probleme ardu qui ne 
peut pas etre resolu par des techniques classiques . Ceci est 
du au fait que , lorsqu ' un developpateur a une aptitude au 
fixage a basse temperature, la plage de temperatures de 
10 fixage et la propriete de conservation du developpateur sont 
deteriorees . 

Par exemple , les demandes publiees et mises a 1 ' inspec- 
tion pub li que de brevet japonais n° 60—90 344 et 3—229 264 
ont deer it des developpateurs ayant une f aible temperature 

15 de fixage et qui contiennent une resine ou une cire a faible 
temperature de ramollissement. Cependant, ces developpateurs 
ont tendance a s'agglomerer (c 1 est-a-dire a poser le pro- 
bleme dit du "collage") dans un dispositif de developpement 
incorpore a un copieur et dont la temperature est augmentee 

20 par la chaleur du dispositif de fixage. En outre, de tels 
developpateurs ont tendance a s'agglomerer lorsqu' ils sont 
conserves dans des conditions de temperature elevee, par 
exemple lorsqu ' ils sont conserves dans un entrepot en ete en 
1' absence d'appareil de conditionnement d'air. En outre, de 

25 tels developpateurs ont une etroite plage de temperatures de 
fixage (c ' est-a-dire qu'ils posent facilement un probleme de 
"de caique a chaud") . 

En consequence, un developpateur ayant une combinaison 
d' aptitude au fixage a basse temperature et de bonnes pro- 

30 prietes de conservation n'a pas encore ete mis au point. 

Recemment, la demande de copies de haute qualite a 
augmente de plus en plus. Des images pos sedan t de bonnes 
qualites d' image, par exemple une resolution elevee, ne 
peuvent pas etre obtenues avec un developpateur class ique 

35 dont le diametre particulaire moyen en volume est compris 
entre 10 et 15 um. En consequence, un developpateur ayant un 
diametre particulaire moyen relativement petit est neces- 
saire. Cependant, divers problemes ont tendance a se poser 
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lorsqu'un developpateur de diametre particulaire moyen 
rolativemont petit est utilise. Par exemple, un probleme de 
decalque a tendance a apparaitre dans le cas des images en 
demi- teinte f car la quantite de chaleur appliquee aux images 
5 de developpateur en demi- teinte est extremement reduite 
lorsque les particules de developpateur de 1 1 image de deve- 
loppateur sont presentes dans una cavite d'un papier 
recepteur . 

Pour ces raisons, un developpateur pos sedan t une combi- 
10 naison d'une bonne aptitude au fixage a basse temperature, 
d'une bonne resistance a la decalque a chaud et de bonnes 
proprietes de conservation est necessaire. 

Ainsi, 1' invention a pour objet la mise a disposition 
d'un developpateur electrophotographique pos sedan t une bonne 
15 aptitude au fixage a basse temperature. 

L' invention a aussi pour objet un developpateur ayant 
une bonne resistance a la decalque a chaud et une bonne 
propriete de conservation a la chaleur. 

L' invention a aussi pour objet un procede et un appa- 
20 reil de formation d' images qui permettent la formation d'une 
copie par application d'une quantite de chaleur relativement 
petite, sans poser de problemes tels que celui d'une 
decalque . 

Ces objets de 1' invention peuvent etre facilement 
25 atteints par utilisation d'un developpateur electropho- 
tographique qui contient au moins une resine de liant, un 
colorant et un agent de separation, dans lequel la resine de 
liant contient un ou plusieurs ingredients solubles dans le 
tetrahydrof uranne , dans lequel un ou plusieurs ingredients 
30 possedent une distribution de masse moleculaire , mesuree par 
chroma tographie sur gel 6PC, telle qu'un pic au moins est 
present dans la plage comprise en 1 000 et 10 000, et le pic 
a une demi-largeur qui ne depasse pas 15 000 et, de prefe- 
rence, 10 000. 

35 La resine de liant contient, de preference, une resine 

de polyester. En outre, la resine de liant contient un ou 
plusieurs ingredients solubles dans le chloroforme et un ou 
plusieurs ingredients insolubles dans le chloroforme, la 
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quantite des ingredients solubles etant superieure a celle 
des ingredients insolubles dans le chloroforme. 

La re sine de liant contient, de preference, deux types 
de resine de polyester, la premiere resine ayant une masse 
5 moleculaire relativement f aible et la seconde une masse 
moleculaire relativement elevee, la seconde resine de 
polyester etant presente dans la premiere resine de poly- 
ester sous forme d'ilots dans une phase continue. Plus 
precisement, la seconde resine forme un ou plusieurs 

10 domaines dans la premiere resine. La temperature de ramol- 
lissement de la premiere resine de polyester est de prefe- 
rence inferieure d v au moins 25 °C a celle de la seconde 
resine de polyester. 

Selon un autre aspect de l 1 invention, un appareil de 

15 formation d' images electros tatiques comports un flacon de 
developpateur qui contient le developpateur precite. 

D'autres caracteristiques et avantages de 1' invention 
seront mieux compris a la lecture de la description qui va 
suivre d'exemples de realisation, faite en reference au 

20 dessin annexe dont la figure unique est une vue schematique 
il lust rant un mode de realisation d 1 appareil de formation 
d ' images selon 1 1 invention . 

Les inventeurs ont etudie la resine de liant d'un deve- 
loppateur pour atteindre le premier objet de 1' invention. En 

25 consequence, ils ont determine que, par utilisation d'une 
resine dans laquelle les ingredients de resine de masse 
moleculaire relativement f aible et de distribution de masse 
moleculaire relativement nette sont presents en quantite 
aussi grande que possible, le developpateur resultant pos- 

30 sedait de bonnes proprietes de fixage a basse temperature. 

De maniere generale, 1' invention conceme un deve- 
loppateur electrophotographique qui contient au moins une 
resine de liant, un colorant et un agent de separation, et 
le developpateur comprend un ou plusieurs ingredients 

35 solubles dans le tetrahydrofuranne (appele dans la suite 
THF) et dont la distribution de masse moleculaire, mesuree 
par chroma tographie sur gel GPC, possede au moins un pic 
present dans la plage allant de 1 000 a 10 000 et qui a une 
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demi-largeur qui ne depasse pas 15 000. Le developpateur 
selon 1' invention a d' excellences proprietes de fixage a 
basse temperature . 

Dans ce cas, la demi-largeur du pic ne depasse pas de 
5 preference 10 000 afin que la propriete de fixage a basse 
temperature soit excellente. 

Les inventeurs ont determine que 1* aptitude au fixage 
de developpateur dependait plus des ingredients de la re sine 
de liant incluse dans le developpateur qui sont solubles 

10 dans le THF que des ingredients qui sont insolubles dans le 
THF. lis ont determine que l f utilisation d'une resine de 
liant con tenant un ou plusieurs ingredients solubles dans le 
THF et dont la distribution de masse moleculaire est reglee 
permettait l'obtention d'un developpateur ayant 1' aptitude 

15 voulue au fixage a basse temperature. 

La resine de liant du developpateur selon 1 ' invention 
n'est pas particulierement limitee et di verses resines 
peuvent etre utilisees, comme indique dans la suite. Parmi 
celles-ci, les resines de polyester sont avantageuses comme 

20 resines de liant. 

En particulier, il est avantageux que deux resines de 
polyester au moins, dont les temperatures de ramollissement 
different d'au moins 25 °C f soient utilisees comme resine de 
liant. En outre, il est avantageux que chacune des resines 

25 de polyester contienne un ou plusieurs ingredients solubles 
dans le THF et ayant une distribution de masse moleculaire 
dans laquelle au moins un pic est present entre 1 000 et 
10 000. 

Grace a 1 1 utilisation d'au moins deux resines de poly- 
30 ester ayant des temperatures differentes de ramollissement, 
un developpateur ayant une excellente aptitude au fixage a 
basse temperature peut etre obtenu de fa?on plus stable que 
dans le cas de 1 'utilisation d'une seule resine de polyester 
comme resine de liant. On considere que la raison en est 
35 que, lors de 1 'utilisation de deux resines de polyester, la 
distribution de masse moleculaire des ingredients de faible 
masse moleculaire peut etre faci lenient reglee, et il est 
ainsi possible d'augmenter la quantite des ingredients de 
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resine de faiblo masse moleculaire ayant une etroite distri- 
bution de masse moleculaire (c'est-a-dire destines a donner 
une bonne aptitude au fixage a basse temperature) avec 
conservation d'une bonne resistance a la decalque a chaud. 
5 En outre, les inventeurs ont determine que la 

resistance a la decalque a chaud et la propriete de 
conservation (c'est-a-dire de resistance a la chaleur) d'un 
developpateur , dependai en t de la quantite d'un ou plusieurs 
ingredients contenus dans le developpateur et qui sont 

10 solubles dans le chloroforme plutot que de la quantite 
d 1 ingredients insolubles dans le chloroforme. 

II est avantageux d'incorporer un ou plusieurs ingre- 
dients insolubles dans le chloroforme a la resine de liant 
en quantite aussi grande que possible afin que le deve- 

15 loppateur resultant puisse garder une bonne aptitude au 
fixage a basse temperature . La quantite des ingredients 
insolubles dans le chloroforme, contenus dans la resine de 
liant, est, de preference, infer ieure a 50 % et tres avan- 
tageusement comprise entre 5 et 40 % en poids. 

20 Lorsque la resine de liant a une telle constitution, 

le changement de la distribution de masse moleculaire des 
ingredients de faible masse moleculaire de la resine de 
liant, due a la division des ingredients de resine de masse 
moleculaire elevee pendant I 1 operation de malaxage au cours 

25 de la fabrication du developpateur, peut etre evite. Le 
developpateur selon 1 ' invention a une constitution telle que 
les ingredients de resine de masse moleculaire elevee sont 
presents sous forme d'ilots dans une phase continue des 
ingredients de resine de faible masse moleculaire. Plus 

30 precisement, les ingredients de resine de masse moleculaire 
elevee f orment un ou plusieurs domaines dans les ingredients 
de resine de faible masse moleculaire. Les ingredients de 
resine de masse moleculaire elevee sont presents comme 
ilots, et ils ne sont pas di vises par la force de 

35 cisaillement, si bien que la resistance a la decalque a 
chaud du developpateur resultant peut etre accrue. 

Lorsque le developpateur contient deux resines de poly- 
ester ayant des temperatures differentes de ramollissement 
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comme indique precedemment , les resines donnent aussi un 
etat d'ilots dans une phase continue dans laquelle les 
ingredients de masse moleculaire elevee sent presents sous 
forme d'ilots dans une phase continue d' ingredients de 
5 faible masse moleculaire. En consequence, la resistance a la 
decalque a chaud peut etre accrue. 

On considere habituellement que la temperature de 
ramollissement (e'est-a-dire la propriete de fusion) d'une 
resine de liant incorporee a un developpateur depend plus de 

10 la forme ou structure chimique de la resine de liant que de 
sa masse moleculaire. Cependant, 1' invention repose sur la 
decouverte du fait que la resistance a la decalque a chaud 
et la propriete de conservation d'un developpateur pouvaient 
etre cons ider ablement accrues par reglage de la masse 

15 moleculaire de la resine de liant incorporee au develop- 
pateur . 

Lorsque la quantite des ingredients de faible masse 
moleculaire augmente dans un developpateur, les ingredients 
de resine de masse moleculaire elevee sont presents sous 

20 forme d'ilots dans une phase continue des ingredients de 
resine de faible masse moleculaire au cours de 1 '.operation 
de malaxage du procede de fabrication du developpateur. La 
force de cisaillement ou le gradient de vitesse subi par le 
developpateur (resine de liant) dans 1' operation de malaxage 

25 peut etre absorbe par les ingredients fondus de faible masse 
moleculaire, si bien que les ingredients de resine de masse 
moleculaire elevee, presents sous forme d'ilots, peuvent 
garder leur masse moleculaire qui n'est pas divisee, et que 
la resistance a la decalque a chaud du developpateur 

30 resultant est accrue. 

En outre, I'examen realise par les inventeurs dans le 
cas d'une resine ayant une distribution etroite de masse 
moleculaire comme resine de liant a montre que la reponse a 
la chaleur du developpateur resultant pouvait etre amelioree 

35 et qu 'un developpateur ayant des valeurs elevees de la 
resistance a la decalque a chaud et de la propriete de 
conservation pouvait etre obtenu par reglage de la masse 
moleculaire de la resine de liant. 
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Dans les developpateurs classiquos ayant une aptitude 
au fixage a basse temperature, un ingredient de resine ayant 
une masse moleculaire moyenne comprise entre 10 5 et 10 7 est 
en general incorpore au developpateur pour donner une 
5 combinaison de 1* aptitude au fixage a basse temperature et 
de la resistance a la decalque a chaud. De tels develop- 
pateurs ont une bonne resistance a la decalque a chaud sans 
deterioration de l r aptitude au fixage a basse temperature, 
si bien que les developpateurs peuvent etre utilises dans 

10 l'appareil classique de formation d' images. 

Cependant, comme indique precedemment , on a receroment 
demande un developpateur ayant une aptitude plus importante 
au fixage a basse temperature. Les inventeurs ont determine 
que 1 1 incorporation a un developpateur d'une grande quantite 

15 d* ingredients de resine ayant une telle masse moleculaire 
mediane (c 1 est- a -dire comprise entre 10 5 et 10 7 ) deteriorait 
1 1 aptitude au fixage a basse temperature du developpateur . 
En consequence, ils ont determine que, par reduction autant 
que possible des ingredients de resine ayant une telle masse 

20 moleculaire moyenne, c'est-a-dire par utilisation d'une 
resine contenant des ingredients ayant une etroite distri- 
bution de masse moleculaire comme resine de liant, ils 
pouvaient preparer un developpateur ayant une bonne reponse 
a la chaleur. Lorsqu'une resine contenant uniquement les 

25 ingredients de resine de faible masse moleculaire est 
utilisee comme resine de liant, il n'est pas possible de 
preparer un developpateur ayant une bonne resistance a la 
decalque a chaud, meme lors de 1' addition d'un agent de 
separation au developpateur. 

30 Selon 1' invention, la resistance a la decalque a chaud 

peut etre conservee par utilisation d' ingredients de resine 
insolubles dans le chloroforme, qui sont a un etat de gel, 
avec des ingredients de resine de faible masse moleculaire, 
a la place d 1 ingredients de resine de masse moleculaire 

35 moyenne. Dans le developpateur selon 1' invention, la 
quantite des ingredients de resine de masse moleculaire 
moyenne, contenus par les developpateurs classiques pour la 
solution du probleme de la decalque a chaud, ma is qui ont 
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tendance a empecher 1'obtention de bonnes proprietes de 
fixage a basse temperature, est reduite, et des ingredients 
de masse moleculaire elevee (ingredients insolubles dans le 
chloroforme) sont incorpores a la place. En consequence, 
5 1* aptitude au fixage a basse temperature du developpateur 
peut etre accrue avec conservation d'une bonne resistance a 
la decalque a chaud. 

Lorsque deux types au moins da resines de polyester 
sont utilises comxne resine de liant dans un developpateur, 

10 une premiere resine (appelee dans la suite resine de 
polyester 1) a une temperature de ramollissement comprise 
entre 90 et 110 °C et contient un acide benzenecarboxylique, 
un anhydride d 1 acide benzenecarboxylique, un acide dicar- 
boxylique insature ou un anhydride d' acide dicarboxylique 

15 insature, comme ingredient d 1 acide carboxylique de la resine 
polyester. L ' autre resine de polyester (appelee dans la 
suite resine de polyester 2) a, de preference, une tempe- 
rature de ramollissement comprise entre 120 et 160 °C et 
elle comporte un acide benzenecarboxylique, un anhydride 

20 d' acide benzenecarboxylique, un acide dicarboxylique insa- 
ture ou un anhydride d' acide dicarboxylique insature, diffe- 
rent de 1* ingredient de la resine de polyester 1, comme 
ingredient d* acide polycarboxylique de la resine de 
polyester. 

25 Pour que le developpateur possede une combinaison d'une 

bonne resistance a la decalque a chaud et d 1 une bonne 
conservation, la temperature de ramollissement de la resine 
de polyester 1 n'est pas infer ieure a 90 °C de preference. 
Pour que 1* aptitude au fixage a basse temperature du deve- 

30 loppateur soit bonne, la temperature de ramollissement de la 
resine de polyester 1 ne depasse pas, de preference, 100 °C. 

En outre, pour que le developpateur possede une bonne 
resistance a la decalque a chaud, la temperature de ramol- 
lissement de la resine de polyester 2 n'est pas infer ieure, 

35 de preference, a 120 °C. Pour que le developpateur possede 
une bonne aptitude au fixage a basse temperature, la 
temperature de ramollissement de la resine de polyester 2 ne 
depasse pas, de preference, 160 °C. 
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En outre , les resines de polyester utilisees pour le 
developpateur selon 1 1 invention ont , de preference , un 
indice d'acide qui n'est pas inferieur a 8 mg KOH/g afin que 
le developpateur resultant possede une bonne aptitude au 
5 fixage a basse temperature. En outre, les resines de poly- 
ester utilisees pour le developpateur selon 1' invention ont r 
de preference, un indice d'acide qui ne depasse pas 
45 mg ROH/g afin que le developpateur resultant possede une 
bonne resistance a la decalque a chaud. 
10 En outre, les resines de polyester utilisees pour le 

developpateur selon 1' invention ont, de preference, un 
indice d 1 hydroxy le qui ne depasse pas 50 mg ROH/g afin que 
le developpateur resultant possede de bonnes proprietes de 
charge . 

15 II est avantageux d'utiliser des resines de polyester 

qui contiennent differents ingredients d'acide polycar- 
boxylique, car une large plage de temperatures de fixage 
peut alors etre donnee au developpateur resultant. Ceci est 
du au fait que les resines de polyester ont une mauvaise 

20 compatibility les unes avec les autres, si bien que les 
resines de polyester peuvent facilement donner. un etat 
d'ilots dans une phase continue dans lequel la resine ayant 
la temperature de ramollissement la plus elevee est presente 
sous forme d'ilots dans une phase continue de la resine 

25 ayant une plus basse temperature de ramollissement. Ainsi, 
le developpateur resultant possede une combinaison d'une 
bonne aptitude au fixage a basse temperature et d'une bonne 
resistance a la decalque a chaud. 

En outre, des composes metalliques d'acide salicylique 

30 sont utiles pour 1 9 augmentation de la resistance a la 
decalque a chaud du developpateur. 

Le di am etre particulaire du developpateur selon 
1' invention n'est pas limite de fa9on par ticuliere . Cepen- 
dant, le diametre particulaire moyen en volume du develop- 

35 pateur est, de preference, compris entre 5 et 10 um afin que 
les images de developpateur obtenues possedent de bonnes 
qualites, par exemple une bonne resolution. 
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Le diametre pazticulaire moyen en volume d'un deve- 
loppateur peut etre mesure par divers procedes. Selon 
1' invention, le diametre particulaire moyen en volume est 
mesure par un instrument de comptage "Coulter Counter TA II" 
5 fabrique par Coulter Electronics, Inc. 

Selon 1' invention, la distribution de masse moleculaire 
d'une resine est determinee par chroma tographie sur gel 
(GPC) . 

La chroma tographie sur gel comprend les operations 
10 suivantes : 

(1) une colonne est stabilisee dans une chambre 
chauffee a 40 °C, 

(2) un solvant (du tetrahydr of ur anne ) circule dans la 
colonne avec un debit de 1 cm 3 /min, et 

15 (3) 50 a 200 mm 3 d'une solution dans le tetrahy- 

drofuranne de 1 ' echantillon a mesurer, present a une 
concentration comprise entre 0,05 et 0,06 % en poids, sont 
injectes dans la colonne pour la determination de la 
distribution moleculaire de 1 1 echantillon . 

20 Les memes operations sont executees pour quelques 

resines de polystyrene de reference qui possedent diffe- 
rentes masses moleculaires et qui ont chacune une masse 
moleculaire bien definie, pour la preparation d'une courbe 
d ' etalonnage . II est preferable d'utiliser au moins dix 

25 polystyrenes de reference environ pour la preparation de la 
courbe d ' etalonnage . Des polystyrenes de masses moleculaires 
egales a 6.10 2 , 2,1. 10 3 , 4.10 3 , 1,75. 10 4 , 5,1.10*, 1,1. 10 5 , 
3,9. 10 5 , 8,6.10 5 , 2.10 6 et 4,48.10 6 , qui sont fabriques par 
Pressure Chemical Co. ou Tosoh Corp., constituent des 

30 exemples de polystyrenes de reference. Un detecteur d'indice 
de refraction est en outre utilise. 

Selon 1 ' invention , la concentration des ingredients de 
resine insoluble s dans le chloroforme est determinee de la 
maniere suivante : 

35 (1) un echantillon de resine d' environ 1 g est pese et 

est ajoute au chloroforme en quantite d' environ 50 g afin 
que la resine se dissolve, 
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(2) la solution sub it une centrifugation puis una 
filtration a temperature ambiante sur un papier filtro 5C 
specif ie par la nozme JIS P3801 (c'est-a-dire un papier 
filtre capable de separer de fines particules du fluide de 

5 dispersion) , et 

(3) le residu qui se trouve sur le papier filtre, 
constitue des ingredients insolubles dans le chloroforme, 
est pese apres vaporisation du chloroforme du residu. 



10 chloroforme dans une re sine est determinee par 1' equation 
suivante : 



HR representant le poids du residu (g) et WI le poids de 
1 ' echantillon de resine (g) . 



chloroforme dans un developpateur est determinee par le 
procede deja indique. Cependant, le residu contient des 
matieres solides telles que des colorants, etc., et la 
concentration des ingredients de resine insolubles dans le 
20 chloroforme du residu est determinee par analyse thermique 
du residu. 

Selon l v invention, la temperature de transition 
vitreuse (Tg) d'une resine de liant est determinee a l'aide 
d'un instrument "Rigaku Thermoflex TG8110" fabrique par 
25 Rigaku Corporation. Les me sure s sont executees a une vitesse 
d' elevation de temperature de 10 °C/min. 

L'indice d'acide et l'indice d* hydroxy le d'une resine 
sont determines par une methode indiquee dans la norme 
JIS K0070. 

30 La temperature de ramollissement d'une resine de liant 

est determinee avec un appareil d'essais d'ecoulement 
"CFR— 500" fabrique par Shimazu Corp., dans les conditions 
suivantes : 



La concentration des ingredients insolubles dans le 



concentration (% en poids) = (WR/WI) .100 



15 



La concentration des ingredients insolubles dans le 



35 



quantite d ' echantillon 
diametre du de 
pression 

vitesse d' elevation de temperature 




6 °C/min 
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La temperature de ramollissement est definie sous la 
forme : 

temperature de ramollissement (°C) = (TS + TE)/2 
TS representant une temperature de debut d'ecoulement a 
5 laquelle la resine de l'echantillon fond et commence a 
s'ecouler, et TE designe une temperature de fin d'ecoulement 
a laquelle la resine de l'echantillon de 1 cm 2 cesse de 
s 1 ecouler . 

Le procede de preparation de developpateur selon 

10 1' invention n'est pas soumis a des restrictions particu- 
lieres. Des procedes connus de fabrication, tels que les 
procedes de pulverisation et les procedes de polymerisation, 
peuvent etre utilises. En outre, on peut utiliser une 
combinaison de procedes. 

15 On deer it maintenant les matieres constituantes du 

developpateur selon 1' invention. 

Des resines de polyester qui conviennent au develop- 
pateur selon 1' invention comportent des resines connues de 
polyester qui peuvent etre preparees par polymerisation par 

20 condensation d'un ou plusieurs alcools et d'un ou plusieurs 
acides carboxyliques . 

Des exemples particuliers d' alcools sont des glycols, 
tels que 1 ' ethy leneglycol , le die thy leneglycol , le triethy- 
leneglycol et le polypropy leneglycol , les bisphenols ethe- 

25 rifies tels que le 1, 4-bis (hydroxymethyl) cyclohexane et le 
bisphenol A, et les monomeres alcooliques polyhydriques , 
tels que les monomeres alcooliques dihydriques et les mono- 
meres alcooliques polyhydriques ayant au moins trois groupes 
hydroxy les . 

30 Des exemples particuliers d 1 acides carboxyliques sont 

les diacides, par exemple l'acide maleique, l'acide fuma- 
rique , 1 ' acide phtaliq^ie , 1 ' acide i soph tali que , 1 9 acide 
terephtalique, l'acide succinique et l'acide malonique, et 
des acides polycarboxyliques ayant au moins trois groupes 

35 carboxyles tels que les acides 1,2,4-benzenetricarboxylique, 
1,2, 5— benzenetricarboxylique , 1,2, 4-cyclohexanetricarboxy- 
lique , 1,2, 4— naphtalenetricarboxylique et 1,2, 5— hex ane tr i - 
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car boxy lique , le 1, 3— dicarboxyl -2-me thylenecarboxylpropane , 
et l'acide 1 , 2 , 7 , 8— octanetetracarboxylique . 

Selon 1' invention, on utilise de preference des re sines 
de polyester ayant une temperature de transition vitreuse 
5 (Tg) qui n'est pas inferieure a 55 °C et, de preference, a 
60 °C afin que le developpateur resultant possede une bonne 
propriete de conservation. 

On utilise de preference des resines de polyester comme 
resine de liant selon 1' invention. Cependant, une aptitude 

10 au f ixage a basse temperature peut etre obtenue avec une ou 
plusieurs resines autres que les resines de polyester comme 
resine de liant , lorsque les resines ont la distribution 
precitee voulue de masse moleculaire . 

En outre, lorsque des resines de polyester sont uti- 

15 lisees, une ou plusieurs autres resines peuvent etre utili- 
sees en quantite telle que les proprietes du developpateur 
ne sont pas deteriorees. 

Des exemples particuliers de resines qui peuvent etre 
utilisees comme resine de liant sont les resines styreniques 

20 (c ' est-a-dire des homopolymeres et copolymeres de styrene et 
des produits de substitution du styrene) tels que. le poly- 
styrene, le polychlorostyrene, le poly-a-methylstyrene, les 
copolymeres de styrene et de chlorostyrene, les copolymeres 
de styrene et de propylene, les copolymeres de styrene et de 

25 butadiene, les copolymeres de styrene et de chlorure de 
vinyle, les copolymeres de styrene et d' acetate de vinyle, 
les copolymeres de styrene et d'acide maleique, les copoly- 
meres de styrene et d* aery late (par exemple des copolymeres 
de styrene et d T aery late de methyle, de styrene et d'acry- 

30 late d'ethyle, de styrene et d f aery late de butyle, de 
styrene et d' aery late d'octyle, et de styrene et d' aery late 
de phenyle) , des copolymeres de styrene et de methacrylate 
(par exemple des copolymeres de styrene et de methacrylate 
de methyle, de styrene et de methacrylate d'ethyle, de 

35 styrene et de methacrylate de butyle, et de styrene et de 
methacrylate de phenyle) r des copolymeres de styrene et de 
a— chloroacrylate de methyle, des copolymeres de styrene, 
d' acrylonitrile et d'un aery late, des resines de chlorure de 
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vinyle, des resines d'acide maleique modifiees par la 
colophane, des resines phenoliques, des resines epoxydes, 
des resines de polyethylene, des resines de polypropylene , 
des resines ionomeres, des resines de polyurethanne, des 
5 resines de silicone, des resines cetoniques , des copolymeres 
d' ethylene et d'acrylate d'ethyle, des resines de xylene, 
des resines de butyral polyvinylique, des resines de 
petrole, des resines de petrole hydrogenees, et des resines 
analogues . 

10 Comme dans le cas des resines de polyester, la tempe- 

rature de transition vitreuse de ces resines n'est pas 
inferieure, de preference, a 55 °C et tres avantageusement 
a 60 °C, afin que le developpateur prepare possede une bonne 
propriete de conservation . 

15 Le procede de fabrication de ces resines n'est pas 

particulierement limite. Des procedes connus de polymeri- 
sation, tels que les procedes de polymerisation en masse, en 
solution, en emulsion et en suspension, peuvent etre 
utilises . 

20 Des materiaux qui conviennent comme colorant dans le 

developpateur selon 1 ' invention comprennent des colorants et 
pigments connus . Des exemples particuliers des pigments et 
colorants sont le noir de carbone, le noir de lampe, la 
poudre noire d'antimoine, le bleu d' aniline, le bleu de 

25 phtalocyanine, le vert de phtalocyanine , le jaune "Hans a 
Yellow G", la laque "Rhodamine 6C Lake", le bleu d'huile de 
chalcogene, le jaune de chrome, le rouge de quinacridone , le 
jaune de benzidine, le rose bengale, le triarylme thane et 
analogue. Ces pigments ou colorants sont utilises seuls ou 

30 en combinaison . Le developpateur selon 1 1 invention peut etre 
un developpateur noir ou colore. La concentration de 
colorant dans le developpateur est comprise entre 1 et 30 % 
en poids, et, de preference, entre 3 et 20 % en poids par 
rapport a la resine de liant incorporee au developpateur. 

35 Un agent convenable de separation destine a etre uti- 

lise dans le developpateur selon 1' invention peut etre un 
agent connu de separation. Parmi les agents de separation, 
on utilise de preference les cires de carnauba qui sont 
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soumises a un traitement dans lequel les acides gras libres 
sont ex traits des cires, les cires de montagne et les cires 
de riz oxydees , et leurs combinaisons . Dans le cas des cires 
de carnauba, il est preferable d'utiliser des cires de 
5 carnauba micros tallines . En outre , des cires de carnauba 
ayant un indice d'acide qui ne depasse pas 5 mg KOH/g et 
pos sedan t la priorite de se disperser dans le developpateur 
sous forme de particules dont le diametre ne depasse pas 
1 \sm sont preferables. 

10 Les cires de montagne designent des cires preparees par 

affinage de ma tier es minerales. On utilise de preference des 
cires de montagne possedant des microcristaux et un indice 
d'acide compris entre 5 et 14 mg KOH/g. 

Des cires de riz oxydees peuvent etre preparees par 

15 oxydation a l T air de cires de son de riz. L' indice d'acide 
des cires oxydees est, de preference, entre 10 et 
14 mg ROB/g. 

En outre, des vernis de silicone solides, des acides 
gras super ieurs, des alcools superieurs , des cires este- 

20 rifiees de montagne, des cires de polypropylene de faible 
masse moleculaire et des agents de separation connus 
analogues peuvent aussi etre utilises seuls ou en combi- 
naison comme agent de separation. 

La concentration d' agent de separation dans le deve- 

25 loppateur est comprise entre 1 et 20 parties en poids et, de 
preference, entre 3 et 10 parties en poids pour 100 parties 
en poids de resine de liant incluse dans le developpateur. 

Le developpateur selon 1 ' invention peut contenir des 
adjuvants, tels que des agents de reglage de charge et des 

30 agents ameliorant la f luidite . 

Des agents convenables de reglage de charge comprennent 
des agents connus de reglage de polarite, tels que des 
colorants de nigrosine, des colorants du type des complexes 
metalliques, et des sels d* ammonium quaternaire. Ces agents 

35 de reglage de polarite sont utilises seuls ou en combi- 
naison. La concentration d' agent de reglage de charge dans 
le developpateur est comprise entre 0,1 et 10 parties en 
poids et, de preference, entre 1 et 5 parties en poids pour 
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100 parties en poids de la resine du liant incorporee au 
developpateur . 

En particulier , des complexes metalliques d'acide 
salicylique et, de preference, des complexes contenant un 
5 metal dont la valence est au moins egale a 3 et dont le 
nombre de liaisons de coordination est egal a 6 , sont de 
preference utilises comme agent de reglage de charge. Ces 
composes peuvent former une structure legerement reticulee 
par reaction avec un groupe fonctionnel d'une cire, si bien 

10 qu'un developpateur ayant we bonne resistance a la decalque 
a chaud et de bonnes proprietes de charge peut etre realise. 
Des exemples particuliers de metaux dont la valence est au 
moins egale a 3 sont Al, Fe, Cr et Zr. 

Des agents convenables qui ameliorent la f luidite et 

15 qui sont destines a etre utilises dans le developpateur 
selon 1 ' invention sont des agents connus qui augmentent la 
f luidite, tels que la silica, l'oxyde de titane, le carbure 
de silicium, l'oxyde d' aluminium, et le titanate de baryum. 
La concentration des agents qui augmentent la fluidite dans 

20 le developpateur est comprise entre 0,1 et 5 parties en 
poids et, de preference, entre 0,5 et 2 parties, en poids 
pour 100 parties en poids du developpateur. 

Le developpateur selon 1' invention peut etre un deve- 
loppateur magna ti que qui contient un materiau magnet ique . 

25 Des materiaux magnetiques qui conviennent pour le develop- 
pateur sont des oxydes de fer, tel que la magnetite, 
1* hematite et la ferrite, des metaux, tels que le fer, le 
cobalt et le nickel, et leurs alliages metalliques ou 
melanges avec 1' aluminium, le cuivre, le plomb, le magna - 

30 sium, 1'etain, le zinc, 1'antimoine, le beryllium, le 
bismuth, le cadmium, le calcium, le manganese, le selenium, 
le titane, le tungstene, le vanadium , et analogue. Parmi ces 
composes, la magnetite est avantageuse a cause de ses bonnes 
proprietes magnetiques. 

35 Le diametre particulaire moyen des materiaux magne- 

tiques est, de preference, compris entre 0,1 et 2 pm. La 
concentration du materiau magnet ique dans le developpateur 
est comprise entre 15 et 200 parties en poids et, de 
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preference, entre 20 et 100 parties en poids pour 100 
parties en poids de la resine de liant comprise dans le 
developpateur . 

Le developpateur selon 1 ' invention peut etre utilise 
d connne agent de developpement a un seul composant ou dans des 
agents de developpement a deux compos ants dans lesquels le 
developpateur est melange a un vehiculeur. 

Des materiaux qui conviennent comme vehiculeur dans un 
agent de developpement a deux composants sont les materiaux 
10 connus de vehiculeur tels que les poudres magnetiques, par 
exemple les poudres de fer, les poudres de ferrite et les 
poudres de nickel, les per les, tels que les perles de verre, 
et analogue . 

Ces differents materiaux peuvent etre revetus d'une 

15 resine. Des resines qui conviennent pour le revetement de 
ces materiaux de vehicule sont des copolymeres de styrene et 
acryliques, des resines de silicone, des resines d'acide 
maleique, des resines con tenant du fluor, des resines de 
polyester, des resines epoxydes et analogue. Lors de l'uti- 

20 lisation de copolymeres de styrene et acrylique, on utilise 
de preference des copolymeres ayant un motif repetitif de 
styrene en quantite comprise entre 30 et 90 % en poids pour 
l'obtention d'un vehiculeur ayant de bonnes proprietes 
d' application de charge et une bonne duree de vie. Lorsque 

25 des materiaux de vehiculeur sont revetus d'un liquide de 
depot d'une resine, ce liquide peut contenir des adjuvants 
tels que des agents d' adhesivite , des durcisseurs, des 
lubrifiants, des matieres conductrices de 1 ' electricite , des 
agents de reglage de charge, et analogue. 

30 Lorsque le developpateur selon 1' invention est utilise 

dans un agent de developpement a un seul composant ou un 
agent de developpement a deux composants, le developpateur 
est transmis au client dans un recipient. Le recipient de 
developpateur est utilise par montage dans un appareil de 

35 formation d 1 images, par exemple un copieur ou une impri- 
mante . 

Le recipient du developpateur n'est pas particulie- 
rement limite. Tout recipient coxmu, tel que des recipients 
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analogues a des f lacons et a des cartouches , peut etre 
utilise. En outre, les appareils de formation d' images dans 
lesquels le developpateur selon 1' invention est utilise ne 
presentent pas non plus de limitation particuliere et 
5 coxnprennent des appareils de formation d' images electro- 
statiques connus, tels que les copieurs et imprimantes . 

La figure unique est on schema representant un appareil 
100 de formation d' images utile dans le procede de formation 
d 1 images selon 1 ' invention . 

10 Comme represents sur la figure, un recipient 1 de 

developpateur est monte horizontalement et de facon amovible 
dans un dispositif 10 d' alimentation en developpateur de 
1' appareil 100 de formation d v images. Le dispositif 10 
d' alimentation comprend un organe 12 de support de recipient 

15 de developpateur qui supporte le recipient 1 afin que 
l'ouverture 2 du recipient conduise a une partie 16 d' ali- 
mentation en developpateur formee dans le dispositif 30 de 
developpement de 1' appareil 100 de formation d' images. En 
outre , le dispositif 10 d' alimentation en developpateur 

20 comprend un organe 14 d 1 entrainement en rotation du 
recipient qui fait tourner le recipient 1 afin que celui-ci 
tourne autour de son axe central. Un developpateur t est 
evacue par l'ouverture 2 vers la partie 16 d' alimentation en 
developpateur . 

25 Comme 1 ' indique la figure, une couche d'un agent de 

developpement contenant le developpateur t se forme sur un 
rouleau 32 de developpement. D' autre part, un photorecepteur 
20 (c'est-a-dire un organe de support d v image) est charge 
par un organe de charge 22. Ensuite, un dispositif 24 

30 d' irradiation par la lumiere d f une image eclaire le photo- 
recepteur charge avec de la lumiere, pour la formation d'une 
image electros tatique latente sur le photorecepteur 20 . 
Cette image latente est developpee par la couche pour former 
une image de developpateur sur le photorecepteur 20. L' image 

35 de developpateur est reportee sur un papier recepteur P a 
l'aide d'un dispositif 40 de report. Ensuite, le photo- 
recepteur 20 est net toy e par un organe 50 de nettoyage. 
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L ' image de developpateur portee par le papier recepteur P 
est fixea. Un document est ainsi produit. 

Apres cette description generale de 1 1 invention , on 
pent mieux comprendre celle-ci en reference a certains 
5 exemples particuliers donnes a titre illustratif et non 
limitatif . Dans la description des exemples qui suivent, les 
valeurs representent des rapports ponderaux exprimes en 
parties, sauf indication contraire. 

EXEMPLES 

10 Exemples 1 et 2 

Les ingredients suivants ont ete melanges dans un 
melangeur "Henshel" . 

Resine de polyester A 100 

Polypropylene de faible masse moleculaire 
15 ("Viscol 550P", fabrique par Sanyo Chemical 5 

Industries Ltd.) 

Noir de carbone ("#44" fabrique par Mitsubishi ^ Q 
Chemical Corp . ) 

Compose azoique contenant un metal 1 

20 Comme represents dans le tableau 3, le pic principal 

de la courbe de distribution de masse moleculaire de la 
resine de liant (resine de polyester A) a ete note a 8 000 
et la demi-largeur du pic etait egale a 13 000. En outre, 
les ingredients acide et alcool de la resine de polyester A 

25 sont indiques dans le tableau 1. 

Le melange a ete chauf f e a une temperature comprise 
entre 130 et 140 °C et malaxe pendant 30 min environ a 
1 ' aide d'une calandre * Le melange malaxe a ete refroidi a 
temperature ambiante r puis pulverise avec un pulverisateur , 

30 par exemple un broyeur a projection en courant gazeux. Le 
melange pulverise a subi un clas semen t dans un class i- 
ficateur pneumatique. Ainsi, des developpateurs meres ayant 
un di a metre particulaire moyen en volume de 11,5 um (exemple 
1) et 7,5 um (exemple 2) ont ete prepares. Une sxlice 

35 hydrophobe a ete ajoutee a chacun des developpateurs meres 
prepares a raison de 0,5 % en poids. Ainsi, on a prepare les 
developpateurs des exemples 1 et 2 . 
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Example comparatif 1 

La procedure de preparation du developpateur de 
l'exemple 2 a ete repetee , mais la resine de polyester A a 
ete remplacee par une resine de polyester B. 
5 Comma 1 1 indique le tableau 3 , le pic principal de la 

courbe de distribution de masse moleculaire de la resine de 
liant (resine de polyester B) a ete note a 11 000 et la 
demi - 1 ar geur du pic etait egale a 300 000 . 

Ainsi, on a prepare un developpateur de l'exemple 
10 comparatif 1. 
Exemple 3 

La procedure de preparation de l'exemple 2 a ete 
repetee, mais la composition du developpateur etait la 



suivante : 

15 Resine de polyester C 100 

Cire de riz oxydee 5 

Noir de carbone ("#44" fabrique par Mitsubishi 
Chemical Corp.) 

Compose d'un sel d' ammonium quaternaire 1 



20 Comme 1' indique le tableau 3, le pic principal de la 

courbe de distribution de masse moleculaire de la resine de 
liant (resine de polyester C) a ete note a 7 800 et la demi- 
largeur du pic etait egale a 12 000. 

Un developpateur de 1 ' exemple 3 a ainsi ete prepare . 
25 Exemple 4 

La procedure de preparation de 1 ' exemple 2 a ete 
repetee, mais la composition du developpateur etait la 
suivante : 

Resine de polyester D 50 

30 Resine de polyester E 50 

Cire de carnauba (soumise a un traitement dans 

lequel les acides gras libres sont retires 5 
de la cire) 

Noir de carbone ("#44" fabrique par Mitsubishi 
35 Chemical Corp.) 

Compose azoique contenant un metal 1 
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Connne 1 1 indique le tableau 3 , le pic principal de la 
courbe de distribution de masse moleculaire de la resine de 
liant (melange des resines de polyester D et E) a ete note 
a 6 000, et la demi-largeur du pic etait egale a 10 000. 



Exemple 5 

La procedure de preparation de 1* exemple 4 a ete 
repetee, ma is la resine de polyester E a ete remplacee par 
une resine de polyester F et le diametre particulaire moyen 

10 en volume a ete modifie a 6,5 pm. 

Comme 1 ' indique le tableau 3 , le pic principal de la 
courbe de distribution de masse moleculaire de la resine de 
liant (melange des resines de polyester D et F) a ete note 
a 5 900 et la demi-largeur du pic etait de 9 800. 

15 Un developpateur de I 1 exemple 5 a ainsi ete prepare. 

Exemple 6 

La procedure de preparation de 1' exemple 4 a ete 
repetee, mais le compose azoique contenant un metal a ete 
remplace par un complexe de Zr (IV) d'acide salicylique. 
20 Comme represents dans le tableau 3 , le pic principal 

de la courbe de distribution de masse moleculaire de la 
resine de liant (melange des resines de polyester D et E) a 
ete note a 5 900 et la demi-largeur du pic etait de 9 900 . 



25 Exemple 7 

La procedure de preparation de 1' exemple 4 a ete repe- 
tee , mais le diametre particulaire moyen etait egal a 9,5 pm 
et la composition du developpateur etait la suivante : 



5 



Un developpateur de 1' exemple 4 a ainsi ete prepare. 



Un developpateur de I 1 exemple 6 a ainsi ete prepare. 



Resine de polyester 6 



45 



30 



Resine de polyester H 



45 



35 



Resine de styrene et acrylique (resine possedant 
une masse moleculaire moyenne en masse de 
25 800, une temperature Tg de 65 °C, une 
concentration de matieres insolubles dans le 
chloroforme de 3 %, et une temperature de 
ramollissement de 140 °C avec un pic de 
distribution de masse moleculaire observe a 
4 200) 



15 
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Cire de carnauba (soumise a un traitement ^ 
d 1 extraction des acides gras libres de la cire) 

Noir de carbone ("#44" fabrique par Mitsubishi ^ 
Chemical Corp . ) 

5 Complexe de Fe (III) d'acide salicylique 1 

Comme l'indique le tableau 3, le pic principal de la 
courbe de distribution de masse moleculaire de la resine de 
liant (melange des resines de polyester G et H et de la 
resine de styrene et acrylique) a ete note a 6 100, et la 
10 demi-largeur du pic etait egale a 11 000. 

Un developpateur de l'exemple 7 a ainsi ete prepare. 
Exemple 8 

La procedure de preparation de l'exemple 2 a ete 
repetee, mais la composition du developpateur etait la 
15 suivante : 

Resine de polyester I 45 

Resine de polyester J 45 

Resine de styrene et de methacrylate de methyle 
(resine ay ant une masse moleculaire moyenne en 

20 masse de 20 000, une temperature Tg de 65 °C, 

une concentration de matieres insolubles dans 
le chlorofonne de 5 % et une temperature de 
r amol lis semen t de 135 °C avec un pic de 
distribution de masse moleculaire observe a 

25 6 300) 

Cire de riz oxydee (indice d'acide egal a 15) 5 

Noir de carbone ("#44" fabrique par Mitsubishi 
Chemical Corp . ) 

Colorant azoique con tenant un metal ("S— 34" 
30 fabrique par Orient Chemical Industries Co., 2 

Ltd.) 

Comme 1 1 indique le tableau 3 , le pic principal de la 
courbe de distribution de masse moleculaire de la resine de 
liant (melange des resines de polyester I et J et de la 
35 resine de styrene et methacrylate de methyle) a ete note a 
5 500, et la demi-largeur du pic etait egale a 9 000. 

Un developpateur de 1* exemple 8 a ainsi ete prepare. 



10 



8 
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Exemple 9 

La procedure de preparation de developpateur de 
1' exemple 8 a ete repetee, xnais la resine de polyester J a 
ete remplacee par une resine de polyester K. 
5 Le pic principal de la courbe de distribution de masse 

moleculaire de la resine de liant a ete observe a 5 600 et 
la demi-largeur du pic etait egale a 9 300. 

Un developpateur de 1 1 exemple 9 a ainsi ete prepare . 
Exemple 10 

10 La procedure de preparation de developpateur de 

1' exemple 8 a ete repetee, mais la resine de polyester I a 
ete remplacee par une resine de polyester L. 

Le pic principal de la courbe de distribution de masse 
moleculaire de la resine de liant a ete observe a 5 700 et 
15 la demi-largeur du pic etait egale a 9 400 . 

Un developpateur de 1 1 exemple 10 a ainsi ete prepare. 
Exemple 11 

La procedure de preparation de developpateur de 
1' exemple 8 a ete repetee, mais la resine de polyester I a 
20 ete remplacee par une resine de polyester M. 

Le pic principal de la courbe de distribution de masse 
moleculaire de la resine de liant a ete observe a 5 500 et 
la demi-largeur du pic etait egale a 9 600 . 

Un developpateur de l 1 exemple 11 a ainsi ete prepare. 
25 Exemple 12 

La procedure de preparation de developpateur de 
1 1 exemple 8 a ete repetee, mais la resine de polyester J a 
ete remplacee par une resine de polyester N. 

Le pic principal de la courbe de distribution de masse 
30 moleculaire de la resine de liant a ete observe a 5 400 et 
la demi-largeur du pic etait egale a 9 400. 

Un developpateur de 1' exemple 12 a ainsi ete prepare. 
Exemple 13 

La procedure de preparation de developpateur de 
35 l 1 exemple 8 a ete repetee, mais la resine de polyester J a 
ete remplacee par une resine de polyester O. 
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Le pic principal de la courbe de distribution de masse 
moleculaire de la re sine de liant a ete observe a 5 600 et 
la demi-largeur du pic etait egale a 9 300 . 

Un de ve 1 oppa teur de 1 ' exeznple 13 a ainsi ete prepare. 
5 Exemple 14 

La procedure de preparation de developpateur de 
1' exemple 8 a ete repetee, mais la resine de polyester I a 
ete remplacee par une resine de polyester P. 

Le pic principal de la courbe de distribution de masse 
10 moleculaire de la resine de liant a ete observe a 8 200 et 
la demi-largeur du pic etait egale a 13 000. 

Un developpateur de 1'exemple 14 a ainsi ete prepare. 
Exemple 15 

La procedure de preparation de developpateur de 
15 1' exemple 8 a ete repetee, mais la resine de polyester I a 
ete remplacee par une resine de polyester Q. 

Le pic principal de la courbe de distribution de masse 
moleculaire de la resine de liant a ete observe a 4 800 et 
la demi-largeur du pic etait egale a 9 000 . 
20 Un developpateur de 1" exemple 15 a ainsi ete prepare. 

Exemple 16 

La procedure de preparation de developpateur de 
1' exemple 8 a ete repetee, mais la resine de polyester J a 
ete remplacee par une resine de polyester R. 
25 Le pic principal de la courbe de distribution de masse 

moleculaire de la resine de liant a ete observe a 8 200 et 
la demi-largeur du pic etait egale a 12 000. 

Un developpateur de 1* exemple 16 a ainsi ete prepare. 
Exemple 17 

30 La procedure de preparation de developpateur de 

1' exemple 8 a ete repetee, mais la resine de polyester J a 
ete remplacee par une resine de polyester S. 

Le pic principal de la courbe de distribution de masse 
moleculaire de la resine de liant a ete observe a 5 100 et 
35 la demi-largeur du pic etait egale a 8 800. 

Un developpateur de I 1 exemple 17 a ainsi ete prepare. 
Les developpateur s ainsi prepares ont ete evalues par 
les precedes suivants . 
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(1) Propriete de fixage 

Un developpateur a ete dispose dans un copieur 
"MF 2200" fabrique par Ricoh Co. Ltd. dont 1' unite de fixage 
a ete modifiee et dans 1 equal un rouleau revetu de "Teflon" 
5 a ete utilise comme rouleau de fixage, et une image de 
developpateur a ete formee sur un papier recepteur appele 
papier de copie type "6200" fabrique par Ricoh Co. Ltd. 

L ' image de developpateur a ete fixe avec changement de 
la temperature de fixage du rouleau de fixage pour la 

10 determination de la temperature de decalque a froid (c'est- 
a-dire la temperature mini male de fixage) et de la tempe- 
rature de decalque a chaud (c'est-a-dire la temperature de 
fixage au-dela de laquelle un probleme de decalque a chaud 
se pose) . Ainsi 1' aptitude au fixage a basse temperature et 

15 la resistance a la decalque a chaud du developpateur ont ete 
evaluees . La temperature minimale de fixage des develop- 
pateurs classiques qui peuvent etre fixes a basse tempe- 
rature est comprise entre environ 140 et 150 °C. 

Les conditions de fixage, lors de 1' evaluation de 

20 1* aptitude au fixage a basse temperature, etaient les 
suivantes : 

vitesse d'avance du papier : 120 a 150 mm/ s 

pression du rouleau de fixage : 1,2 bar 

largeur d 1 emprise de la region de fixage : 3 mm 
25 Les conditions de fixage, lors de 1* evaluation de la 

resistance a la decalque a chaud, etaient les suivantes : 

vitesse d'avance du papier : 50 mm/s 

pression du rouleau de fixage : 2,0 bar 

largeur d' emprise de la region de fixage : 4,5 mm 

30 L v aptitude au fixage a basse temperature a ete classee 

suivant cinq niveaux qui sont : 

@ : temperature minimale de fixage infer ieure a 130 °C 
O temperature minimale de fixage comprise entre 130 

et 140 °C 

35 □ : temperature minimale de fixage comprise entre 140 

et 150 °C 
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A : temperature minimale de fixage comprise entre 150 
et 160 °C 

X : temperature minimale de fixage superieure a 160 °C 

La resistance a la decalque a chaque a ete classee 
5 suivant cinq niveaux qui sont : 

© : temperature de decalque a chaud infer ieure a 201 °C 
0 : temperature de decalque a chaud comprise entre 200 
et 191 °C 

□ : temperature de decalque a chaud comprise entre 190 

10 et 181 °C 

A : temperature de decalque a chaud comprise entre 180 

et 171 °C 

X : temperature de decalque a chaud superieure a 170 °C 
(2) Propriete de conservation 

15 20 g de developpateur ont ete places dans un recipient 

de verre de 20 cm 3 . Le recipient de verre a ete secoue 50 
fois afin que le developpateur se condense. Le recipient de 
verre contenant le developpateur a ete garde 24 h dans une 
chambre a temperature reglee a 50 °C. Le recipient de verre 

20 a alors ete refroidi a temperature ambiante. La penetration 
du developpateur a ete mesuree a l'aide d'un appareil 
d'essais de penetration. La resistance a la conservation a 
ete classee suivant cinq niveaux qui sont : 

@ : la penetration est indefinie (c'est-a-dire que 
25 1 1 aiguille traverse toute la couche de developpateur) 

O : la penetration est superieure a 25 mm 

□ : la penetration est comprise entre 25 et 20 mm 
A : la penetration est comprise entre 20 et 15 mm 
X : la penetration est inferieure a 15 mm 

30 La composition et les proprietes physiques des resines 

de polyester A a S sont indiquees dans les tableaux 1 et 2. 
En outre , les resultats d 1 evaluation sont indiques dans le 
tableau 3 . 
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Tableau 1 





Resine de polyester 


A 


B 


C 


D 


E 


F 


6 


H 


I 


J 


Compose 
acide 


TPA 


O 


0 








O 


0 




O 




IPA 










0 






O 






FA 






0 


0 












O 


DSA 


0 


0 








O 


O 




o 




TAA 


0 


0 


0 


0 


O 


O 


0 


0 


o 




Compose 
alcool 


BAP 


0 


0 


0 


O 


0 


O 


O 


0 


o 


O 


BAE 


0 


0 


0 


O 


O 


O 


O 


O 


o 


O 


Pro- 
prietes 
phy- 
siques 


Mw 


U 000 


104100 


10 000 


5 000 


6 000 


6100 


5 100 


5 800 


5 200 


10 000 


Mp 


5 800 


15 000 


5800 


4 000 


3 500 


3 600 


4 100 


3 600 


3 400 


7 600 


AV 


23 


20 


26 


20 


47 


40 


32 


34 


36 


25 


HV 


40 


38 


35 


40 


42 


45 


41 


45 


32 


36 


SP 


140 


141 


137 


100 


145 


151 


98 


145 


95 


140 


Tg 


67 


66 


62 


63 


61 


62 


63 


61 


64 


61 


CF-INS 


25 


5 


8 


0 


8 


30 


0 


20 


0 


21 


Type de resine 








PE1 


PE2 


PE2 


PE1 


PE2 


PE1 


PE2 



20 TPA : acide terephtalique 

IPA : acide isophtalique 

FA : acide funarique 

DSA : anhydride d 1 acide dodecenylsuccinique 

TAA : anhydride d 1 acide trimellitique 

25 BAP : bisphenol A (2,2) oxyde de propylene 

BAE : bisphenol A (2,2) oxyde d' ethylene 

Mw : masse moleculaire moyenne en masse 

Mp : masse moleculaire du pic 

AV : indice d' acide (mg KOH/g) 

30 HV : indice d' hydroxy le (mg KOH/g) 

Sp : temperature de ramollissement (°C) 

Tg temperature de transition vitreuse (°C) 

CF-INS : teneur en matieres insolubles dans le chlorof onne 
(% en poids) 

35 PE1 : resine de polyester 1 

PE2 : resine de polyester 2 
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Tableau 2 



15 





Resine de polyester 


K 


L 


M 


N 


O 


P 


Q 


R 


S 


Compose 
acide 


TPA 


0 


0 


0 






O 


O 






IPA 












O 








FA 








O 


0 






O 


O 


DSA 


0 


O 


O 






o 


O 






TAA 


O 


O 


0 


0 


O 


o 


0 




0 


Compose 
alcool 


EG 


















o 


BAP 


0 


0 


o 


0 


O 


o 


O 


O 


o 


BAE 


0 


0 


0 


o 


O 


o 


O 


o 


0 


Pro- 
prietes 
phy- 
siques 


Mw 


8 000 


5300 


5 500 


11000 


9 800 


7 000 


5000 


13 000 


9 000 


Mp 


6 000 


3300 


4 400 


7 700 


7 500 


4 500 


4000 


8 900 


6 400 


AV 


27 


48 


40 


47 


40 


35 


34 


38 


28 


HV 


34 


39 


55 


42 


54 


30 


28 


35 


38 


SP 


137 


100 


101 


141 


142 


120 


87 


164 


113 


Tg 


62 


62 


63 


60 


62 


65 


62 


61 


60 


CF-INS 


23 


0 


0 


18 


23 


0 


0 


23 


13 


Type de resine 


PE2 


EE1, 
eleve 
AV 


Ed, 
eleve 
HV 


H22, 
eleve 
AV 


EE2, 
eleve 
HV 


EEL, 
eleve 
SP 


EEL, 
faihla 


EE2, 
eleve 
SP 


EE2, 

SP 


SP 



EG : ethyleneglycol 
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Tableau 3 





(pm) 


MP 




CF~*TN5 

<%) 


Aptitude au 
fixage a basse 
tenperature 


Resistance a 
la decalque a 


Propria te 
de conser- 
vation 


Resolu- 
tion 
d* linage 


EX. 1 


11 ,5 


o aaa 
o 000 


1J uuu 




o 


O 


LJ 


LJ 


Ex. 2 


7,5 


0 AAA 

8 000 


1 O AAA 

13 000 


20 


0 


o 


i — i 

LJ 


© 


Ex. 3 


7,5 


7 BOO 


4 m AAA 

12 000 


2 


o 


1 — 1 
LI 


1 — I 
LJ 


© 


Ex. 4 


7,5 


6 000 


10 000 


14 


© 


j — i 
LJ 


O 


© 


Ex. 5 


6,5 


5 900 


9 800 


14 


@ 


© 


o 


® 


Ex. 6 


7,5 


5 900 


9 900 


15 


© 


© 


o 


© 


Ex. 7 


9,5 


6 100 


11 000 


9 


© 


© 


© 


o 


Ex. 8 


7,5 


5 500 


9 000 


9 


© 


O— @ 


o 


© 


Ex. 9 


7,5 


5 600 


9 300 


5 


U— o 


0 


o 


© 


Ex. 10 


7,5 


5 700 


9 400 


9 


o 


A 


o 


© 


Ex. 11 


7,5 


5 500 


9 600 


10 


o 


O— © 


o 


© 


Ex. 12 


7,5 


5 400 


9 400 


6 


o 


X-A 


o 


© 


Ex. 13 


7,5 


5 600 


9 300 


11 


0 




o 


© 


Ex. 14 


7,5 


8 200 


13 000 


9 


□ 


o— ® 


o 


© 


Ex. 15 


7,5 


4 800 


9 000 


9 


© 


X-A 


o 


© 


Ex. 16 


7,5 


8 200 


12 000 


11 


□ 


o-@ 


o 


© 


Ex. 17 


7,5 


5 100 


8 800 


6 


© 


X-A 


o 


© 


Ex. 

ocnp. 1 


7,5 


11000 


300 000 


0 


□ 


□ 


□ 


© 



VAPD : diametre particulaire xnoyen en volume du develop- 
25 pateur 

MP : masse moleculaire moyenne principale de la resine de 
liant incorporee au developpateur 

HW : demi -largeur du pic de la courbe de distribution de 

masse moleculaire 
30 CF-INS concentration des matieres insolubles dans le 

chlorof orme du developpateur 

Comma on peut le noter d'apres le tableau 3, les 

developpateurs selon 1' invention, notamment ceux des 

exemples 5 a 8, presentment une combinaison d'une bonne apti- 
35 tude au fixage a basse temperature, d'une bonne resistance 
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a la decalque a chaud et d'une bonne propriete de conser- 
vation . 

Bien entendu, di verses modifications peuvent etre 
apportees par I'homme de l'art aux developpateurs , reci- 
pients, appareils et procedes qui viennent d'etre deer its 
uniquement a titre d'exemple non limitatif sans sortir du 
cadre de 1* invention. 
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REVENDICATIONS 
1 . Developpateur electrophotographique , comprenant tine 
resine de liant, un colorant et un agent de separation , 
caracterise en ce que la resine de liant comporte un ou 
5 plusieurs ingredients solubles dans le tetrahydrof uranne , et 
1 ' ingredient ou les ingredients possedent une distribution 
de masse moleculaire telle qu * un pic au moins est present 
entre 1 000 et 10 000 , et le pic a une demi-largeur qui ne 
depasse pas 15 000. 
10 2 . Developpateur selon la revindication 1 , caracterise 

en ce que la demi-largeur ne depasse pas 10 000. 

3 . Developpateur selon 1 1 une des revendications 1 et 
2 , caracterise en ce que la resine de liant est une resine 
de polyester. 

15 4. Developpateur selon l'une quelconque des revendi- 

cations 1 a 3, caracterise en ce que la resine de liant 
comporte en outre un ou plusieurs ingredients insolubles 
dans le chloroforme qui sont presents dans la resine de 
liant en quantite inferieure a 50 % en poids. 

20 5 . Developpateur selon la revendication 4 , caracterise 

en ce que 1 1 ingredient ou les ingredients insolubles dans le 
chloroforme sont presents dans la resine de liant en quan- 
tite comprise entre 5 et 40 % en poids . 

6. Developpateur selon l'une quelconque des revendi- 
25 cations 1 a 5, caracterise en ce que la resine de liant 

prend un etat a ilots dans une phase continue dans laquelle 
1 1 ingredient ou les ingredients de masse moleculaire rela- 
tivement f aible constituent la phase continue et 1 ' ingre- 
dient ou les ingredients de masse moleculaire relativement 
30 elevee constituent 1 ' etat d' ilots. 

7 . Developpateur selon 1 1 une quelconque des revendi- 
cations 1 a 6, caracterise en ce que la resine de liant 
comporte au moins deux resines A et B, la resine A ayant une 
temperature de ramollisseznent A et contenant un ou plusieurs 

35 ingredients A solubles dans le tetrahydrof uranne , la resine 
B ayant une temperature de ramol lis semen t B et comprenant un 
ou plusieurs ingredients B solubles dans le tetrahydro- 
f uranne, et la temperature de ramollissement A est 
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superieure a la temperature de ramollissement B d'au moins 
25 °C, et chacun des ingredients A et B a une distribution 
de masse moleculaire telle qu'au moins un pic est present 
entre 1 000 et 10 000. 
5 8. Developpateur selon la revendication 7, caracterise 

en ce que la resine A comporte en outre un ou plusieurs 
ingredients A v insolubles dans le chloroforme, et 
1' ingredient ou les ingredients A v sont presents dans la 
resine A en quantite infer ieure a 50 % en poids . 
10 9. Developpateur selon la revendication 8, caracterise 

en ce que 1* ingredient ou les ingredients A v sont presents 
dans la resine A en quantite comprise entre 5 et 40 % en 
poids . 

10 . Developpateur selon la revendication 7 , caracterise 

15 en ce que la resine A contient une resine de polyester 2 
ayant une temperature de ramollissement comprise entre 
120 °C et 160 °C, et la resine de polyester B contient une 
resine de polyester 1 ayant une temperature de ramollis- 
sement comprise entre 90 °C et 110 °C. 

20 11. Developpateur selon la revendication 10, carac- 

terise en ce que la resine de polyester 1 a un constituant 
acide 1 choisi dans le groupe forme par les acides benzene- 
carboxyliques , les anhydrides d 1 acide benzenecarboxylique , 
les acides dicarboxyliques insatures et les anhydrides 

25 d' acide dicarboxylique insature, et la resine de polyester 
2 a un ingredient acide 2 choisi dans le groupe forme par 
les anhydrides d 1 acide benzenecarboxylique, les acides 
dicarboxyliques insatures et les anhydrides d 1 acide 
dicarboxylique insature, et les ingredients acides 1 et 2 

30 des resines de polyester 1 et 2 sont differents. 

12. Developpateur selon 1'une quelconque des revendi- 
cations 2 a 11, caracterise en ce que la resine de polyester 
a un indice d 1 acide compris entre 8 et 45 mg KOH/g et un 
indice d* hydroxy le qui ne depasse pas 50 mg KOH/g. 

35 13. Developpateur selon l'une quelconque des revendi- 

cations 1 a 12, caracterise en ce que le developpateur 
contient en outre un compose metallique d 1 acide salicylique. 
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14. Developpateur selon l'une quelconque des revendi- 
cations 1 a 13, caracterise en ce que le developpateur 
contient en outre un agent de separation selectionne dans le 
groupe constitue par les cires de camauba soumises a un 

5 traitement d' extraction des acides gras libres des cires de 
carnauba, des cires de montagne et des cires de riz oxydees . 

15. Developpateur selon l'une quelconque des revendi- 
cations 1 a 14, caracterise en ce que le developpateur a un 
diametre particulaire moyen en volume compris entre 5 et 

10 10 pm. 

16. Recipient de developpateur con tenant un developpa- 
teur electrophotographique selon l'une quelconque des 
revendications 1 a 15. 

17. Appareil de formation d' images electrophotogra- 
15 phiques, caracterise en ce qu'il comprend : 

un organe (20) de support d' image qui porte une image 
electro statique latente, et 

un developpateur electrophotographique qui developpe 
1' image electros tatique latente sous forme d'une image de 
20 developpateur, le developpateur etant selon l'une quelconque 
des revendications 1 a 15. 

18. Procede de formation d'une image electrophoto- 
graphique , caracterise en ce qu'il comprend les e tapes 
suivantes : 

25 la formation d'une image electrostatique latente sur 

un organe de support d' image, et 

le developpement de 1' image electrostatique latente 
avec un developpateur electrophotographique selon l'une 
quelconque des revendications 1 a 15, avec formation d'une 

30 image de developpateur. 
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